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• Abstract : 

DE4308794 C Solid esterquats. are prepd. by quaternising fatty acid triethanolamine esters of formula (I) with an alkylating agent, in presence of (a) a 
fatty alcohol, fatty acid monoglyceride or dialkyl ether as dispersant, and opt of (b) a fatty alcohol polyglycol ether, fatty acid monoglyceride 
polyglycol ether, fatty acid polyglyceride polyglycol ether, polysorbate or alkyloligoglucoside as emulsifier. In the formula R1C0=6-22C (un)satd. acyl 
gp.; R2, R3=H or RICO; and m+n+p=0-10. 

Pref., the emulsifier is an adduct of 10-40 FO onto esters of 1 2-1 8C fatty acids with technical oligoglycerol mixts. or onto sorbitan esters with lauric, 
palmitic, stearic and/or oleic acid. 

USE/ADVANTAGE - A hair care compsn. contg. 14-86 wt.% of (I), 14-86% of dispersant, 5-30% of emulsifier and water to 100% is claimed. The 
compsn. may be a shampoo, rinse or setting compsn. (1) have better dispersibility in water and stability on storage, and are free from solvents, esp. 
alcohols. Aq. solns. of (I) remain homogeneous, with constant viscosity, on storage. The hair is more easily combed, and electrostatic charge is 
reduced. (Dwg.0/0) 

EP-689532 B A process for the production of solid esterquals with improved dispersibility in waier, in which fatty acid triethanolamine esters 
corresponding to formula (1): RlCO-(OCH2CH2)nOCH2-CH2-N(CH2CH20(CH2CH2 0)pR3-CH2CH20(CH2CH20)m-R2 (1) in which RICO is a 
saturated and/or unsaturated acyl radical containing 6 to 22 carbon atoms, R2 and R3 independently of one another represent hydrogen or have the same 
meaning as RICO and n, m and p together have a value of 0 or 1 to 10, are quatemized with alkylating agents in known manner in the presence of 
dispersants selected from the group consisting of (a) fatty alcohols and/or (b) dialkyl ethers. (Dwg.0/0) 

US57 18891 A Solid esterquats. are prepd. by quaternising fatty acid triethanolamine esters of formula (I) with an alkylating agent, in presence of (a) a 
fatty alcohol, fatty acid monoglyceride or dialkyl ether as dispersant, and opt. of (b) a fatty alcohol polyglycol ether, fatty acid monoglyceride 
polyglycol ether, fatty acid polyglyceride polyglycol ether, polysorbate or alkyloligoglucoside as emulsifier. In the formula RlCO= i 6-22C (un)satd. acyl 
gp.; R2, R3=H or RICO; and m+n+p=0-10. 

Pref, the emulsifier is an adduct of 10-40 FO onto esters of 1 2-1 8C fatty acids with technical oligoglycerol mixts. or onto sorbitan esters with lauric, 
palmitic, stearic and/or oleic acid. 

USE/ADVANTAGE - A hair care compsn. contg. 1 4-86 wt.% of (I), 1 4-86% of dispersant, 5-30% of emulsifier and water to 100% is claimed. The 
compsn. may be a shampoo, rinse or setting compsn. (I) have better dispersibility in water and stability on storage, and are free from solvents, esp. 
alcohols. Aq. solns. of (I) remain homogeneous, with constant viscosity, on storage. The hair is more easily combed, and electrostatic charge is 
reduced. (Dwg.0/0) 
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© Verfahren zur Herstellung von festen Esterquats mit verbesserter Wasserd is pergierbarkeit 

© Feste Esterquats mit verbesserter Wasserdispergierbar- 
keit werden erhalten, indem man Fettsauretriethanolamine- 
ster der Forme I (I), 

I 

in der Ft 1 CO fur einen gesattigten und/oder ungesattigten 
Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, R 2 und R* unabhan- 
gig voneinander fur Wasserstoff oder R'CO und n, m und p 
in Summe fur 0 oder Zahlen von 1 bis 10 stehen, in 
G eg en wart von 

a) Dispergatoren, ausgewahlt aus der Gruppe, die von 
Fettalkoholen, Fettsauremonoglyceriden und Dialkylethern 
gebildet wird, und gegebenenfalls 

b) Emulgatoren, ausgewahlt aus der Gruppe, die von 
Fettalkoholpolyglycolethern, Fettsauremonoglyceridpolygly- 
colethern, Fettsaurepolyglyceridpolyglycolethern, Polysorba- 
ten und Alkyloligoglucosiden gebildet wird, 
in an sich bekannter Weise mit Alkylierungsmitteln quater- 
niert. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft feste Esterquats mit verbesserter Wasserdispergierbarkeit, die man erhalt, indem man 
Fettsauretriethanolarninester in Gegenwart von Dispergatoren und gegebenenfalls Emulgatoren quaterniert, 
5 Haarpflegemittel, die diese Stoffe enthalten sowie die Verwendung der Stoffe zur Herstellung von Haarpflege- 
mitteln. 

Schadigungen der Haarstruktur sind die Folge haufigen Bleichens, Dauerwellens, F£rb ens, starker UV-Bela- 
stung, Waschens der Haare mit entfettenden Tensiden sowie das Ergebnis einer normalen Altcrung. Das Haar 
wird sprflde und verliert seinen Glanz. Des weiteren findet beim Kammen des Haares eine elektrostatische 

io Aufladung statt, wahrend die aufgerauhte Haaroberflache AnlaB zu Verfilzungen und Verknotungen des Haares 
gibt und auf diese Weise das Kammen erschwert. Haarpflegemittel mit einer kammbarkeitsverbessernden 
Wirkung haben daher erhebliche Bedeutung auf dem Kosmetikmarkt erlangt Derartige Mittcl kdnnen bei- 
spielsweise in Form einer Spulung, eines Aerosol-Schaums oder auch in Form von Emulsionen (Creme- Rinses) 
nach der Haarwasche im noch nassen Haar verteilt und entweder nach einigen Minuten Einwirkungszeit 

1 5 ausgespillt oder auf dem Haar belassen werden. 

Als Wirkstoffe zur Verbesserung der Haarstruktur haben sich kationische Tenside, insbesondere quaternare 
Ammoniumverbindungen wie beispielsweise Distearyldimethylammoniumchlorid (DSDMAC) alleine oder in 
Kombination mit verschiedenen wachsartigen Zusatzen, wie Kohlenwasserstoffen, Fettalkoholen oder Fett- 
saureestern bewahrt [Parf. Kosm. 56, 157 (1975)]. Von Nachteil ist hierbei jedoch, daB die genanntcn Kationtensi- 

20 de eine unzureichende biologische Abbaubarkeit aufweisen und somit bei Eintragung in Oberflachengewasser 
im Laufeder Zeit die Funktionsfahigkeit aquatischer Lebensgemeinschaften beeintrachtigen kdnnen. 

Aus der Deutschen Patentanmeldung DE-A1 35 27 974 sind daruber hinaus Ester des Betains mit Fettalkoho- 
len oder Fettalkoholpolyglycolethern fiir den Einsatz in sauren Haarpflegemitteln bekannt. Die Betainester 
weisen zwar eine hohe okotoxikologische Vertraglichkeit auf, sind jedoch im Hinblick auf Kammbarkeits verbes- 

25 serung, Antistatik, Griff und Ausspulverhalten unbefriedigend und zudem im sauren Bereich nicht hydrolysesta- 
bil. 

In der aiteren Deutschen Patentanmeldung DE-A1 41 38 630 hat die Anmelderin bereits vorgeschlagen, als 
kationische Tenside quaternierte Fettsauretriethanolaminester-Salze, sogenannte "Esterquats", in sauren Haar- 
pflegemitteln einzusetzen. In der Praxis hat sich jedoch gezeigt, daB sowohl die Wasserdispergierbarkeit dieser 
30 Produkte, als auch ihre Lagerstabilitat nicht immer voll zuf riedenstellend ist 

Die Aufgabe der Erfindung hat somit darin bestanden, ein Verfahren zur Herstellung von Esterquats mit 
verbesserter Wasserdispergierbarkeit und hoherer Lagerbestandigkeit zu entwickeln, die sich mit Vorteil in 
Haarpflegemitteln einsetzen lassen. 
Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung fester Esterquats mit verbesserter Wasserdisper- 
35 gierbarkeit, bei dem man Fettsauretriethanolarninester der Formel (I) 

RicO- [ 0CH 2 CH2 ] n OCH 2 CH2-N-CH2CH20 [ ^2^20 Im"* 2 ( 1 ) 



in der 1**00 far einen gesattigten und/oder ungesattigten Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, R 2 und R 3 
45 unabhangig voneinander fiir Wasserstoff oder R'CO und n, m und p in Summe filr O oder Zahlen von 1 bis 10 
stehen, in Gegenwart von 

a) Dispergatoren, ausgewahlt aus der Gruppe, die von Fettalkoholen, Fettsauremonoglyceriden und Dial- 
kylethern gebildet wird, und gegebenenfalls 
50 b) Emulgatoren, ausgewahlt aus der Gruppe, die von Fettalkoholpolyglycolethern, FettsSuremonoglycerid- 
polyglycolethern, Fettsaurepolyglyceridpolyglycolethern, Polysorbaten und Alkyloligoglucosiden gebildet 
wird, in an sich bekannter Weise mit Alkylierungsmitteln quaterniert 

Oberraschenderweise wurde gef unden, daB sich die Quaternierung von Fettsauretriethanolaminestem auch in 
55 Gegenwart der genannten Dispergatoren und gegebenenfalls Emulgatoren durchfuhren laBt Auf diese Weise 
werden Idsemittelfreie, insbesondere alkoholfreie, feste Esterquats erhalten, die sich leicht in Wasser dispergie- 
ren lassen. Die Erfindung schlieBt die Erkenntnis ein, daB der nachtragliche Zusatz der genannten Dispergatoren 
zu nach konventionellen Verfahren hergestellten Esterquats die Wasserdispergierbarkeit nicht oder nur sehr 
geringftigig verbessert Ein weiterer Vorteil besteht darin, daB die waBrigen L6sungen der nach dem erf indungs- 
60 gemaBen Verfahren erhaitlichen Esterquats besonders lagerstabil sind, d. h n auch bei langerer Lagerung homo- 
gen bleiben und eine konstante Viskositat aufweisen. Produkte, denen schon bei der Quaternierung Dispergato- 
ren und Emulgatoren zugesetzt worden sind, ergeben nach Aufldsen in Wasser unmittelbar ein Haarpflegemittel 
mit ausgezeichneten anwendungstechnischen Eigenschaften. 
Esterquats stellen eine bekannte Gruppe kationischer Tenside dar, die Qblicherweise durch Veresterung von 
65 Triethanolamin bzw. Triethanolaminpolyglycolethern mit Fettsauren und nachfolgende Quaternierung in orga- 
nischen LQsungsmitteln erhalten werden. Herstellung und Eigenschaften der Esterquats sind beispielsweise in 
der WO 91/01 295 (Henkel) sowie den Obersichtsartikeln von O. Ponsati in C R- CED-KongreB, Barcelona, 167 
(1 992) und R. Puchta inGR. CED-KongreB, Sitges, 59 (1993) beschrieben. 
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Im Sinne des erfindungsgemaBen Verfahrens werden vorzugsweise technische Mono-/Di-/Triester-Gemische 
eingesetzt, bei denen der Veresterungsgrad im Bereich von 1,2 bis 2£ vorzugsweise 1,5 bis 1,9 liegt Besonders 
bevorzugt sind Ester, die sich von technischen C12/I8- bzw. Cis/is-Fettsauren, wie beispielsweise Palmfettsaure, 
Kokosfettsaure oder Talgfettsaure ableiten und eine Iodzahl im Bereich zwischen 0 und 40 aufweisen kdnnen. 

Als geeignete Dispergatoren kommen insbesondere Fettalkohole der Formel (II) in Frage 5 

R 3 -OH (II) 

in der R 3 fur einen Alkyl- und/oder Alkenylrest mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen steht 

Typische Beispiele sind Laurylalkohol, Myristylalkohol, Cetylalkohol, Palmoleylalkohol, StearylalkohoU I so- 10 
stearylalkohol, Oleylalkohol, Elaidylalkohol, Petroselinylalkohol, Arachylalkohol, GadoleylalkohoL Behenylalko- 
hol und Erucylalkohol sowie deren technische Gemische, wie sie beispielsweise bei der Hochdruckhydrierung 
von Fettsauremethylestern oder Aldehyden aus der Roelen'schen Oxosynthese anfallen. Vorzugsweise werden 
technische Kokos- oder Talgfettalkohole mit 12 bis 18, vorzugsweise 16 bis 18 Kohlenstoffatomen eingesetzt. 

Als weitere Dispergatoren kdnnen Fettsauremonoglyceride der Formel (III) eingesetzt werden 15 

OH 
I 

OH-CH2-CH-CH2O-COR 4 

in der R 4 CO fur gesattigte und/oder ungesSttigte Acylreste mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen steht 

Typische Beispiele sind Monoglyceride der Laurinsaure, Myristinsaure, Palmitinsaure, Palmoleinsaure, Stea- 25 
rinsaure, Isostearinsaure, Olsaure, Elaidinsaure, Petroselinsaure, Arachinsaure, Gadoleinsaure, Behensaure und 
Erucasaure sowie deren technische Mischungen, wie sie beispielsweise bei der Druckspaltung von Fetten und 
Olen anfallen. Vorzugsweise werden Monoglyceride der Laurinsaure, Palmitinsaure, Stearinsaure und/oder 
Olsaure eingesetzt. Bei den Monoglyceriden handelt es sich ebenfalls um bekannte Stoffe, die beispielsweise 
durch Umesterung von Rindertalg oder Sonnenblumendl neuer ZQchtung und nachfolgender Anreicherung 30 
iiber eine Molekulardestillation erhalten werden kdnnen. Oblicherweise gelangen technische Monoglyceride 
zum Einsatz, die einen Gehalt an Di- und Triglyceriden von in Summe unter40 Gew.-% aufweisen konnen. 
Als weitere Dispergatoren kommen schlieBlich auch Dialkyiether der Formel (IV) in Betracht 

R5_o-R 6 (IV) 35 

in der R 5 und R 6 unabhangig voneinander fur Alkyl- und/oder Alkenylreste mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen 
stehea 

Auch hierbei handelt es sich um bekannte Stoffe, die nach den einschlagigen Verfahren der praparativen 
organischen Chemie erhalten werden kdnnen. Verfahren zu ihrer Herstellung, beispielsweise durch Kondensa- 40 
tion von Fettalkoholen in Gegenwart von p-Toluolsulfonsaure, sind beispielsweise aus Bull^oc ChintFrance, 
333 (1949), DE-A1 40 39 950 (Hoechst) sowie DE-A1 41 03 489 (Henkel) bekannt Aus anwendungstechnischer 
Sicht sind symmetrische Dialkyiether bevorzugt, die 6 bis 12 Kohlenstoffatomen in den Alkylresten aufweisen. 
Als besonders vorteilhaft haben sich Dialkyiether der Formel (IV) erwiesen, in der R 5 und R 6 f fir Octyl- und/oder 
2-Ethylhexylreste stehen. Die im Sinne der Erfindung besonders bevorzugten Dialkyiether sind somit Di-n-octy- 45 
lether und Di-2-ethylhexyIether. 

Als Emulgatoren kommen beispielsweise Fettalkoholpolyglycolether der Formel (V) in Betracht 

R'O-tCtoCrfcO^H 

50 

in der R 7 fur einen Alkylrest mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen und q fur Zahlen von 10 bis 40 steht 

Typische Beispiele sind Anlagerungsprodukte von durchschnittlich 10 bis 40, vorzugsweise 20 bis 25 Mol 
Ethylenoxid an Fettalkohole mit 12 bis 22 und vorzugsweise 16 bis 18 Kohlenstoffatomen, wie etwa Cetylsteary- 
Ialkohol-20 EO-Addukt oder IsostearylalkohoI-25 EO-Addukt, die eine konventionelle oder eingeengte Homo- 
logenverteilung aufweisen kdnnen. 55 

Als weitere Emulgatoren kdnnen Anlagerungsprodukte von durchschnittlich 10 bis 40 Mol Ethylenoxid an 
Fettsauremonoglyceride der Formel (VI) eingesetzt werden 



20 

(in) 



60 



OH 
I 

OH-CH2-CH-CH2-OCOR 8 (VI ) 

65 

in der R 8 CO fur einen Acylrest mit 12 bis 18 Kohlenstoffatomen steht Typische Beispiele sind Anlagerungspro- 
dukte von durchschnittlich 10 bis 40, vorzugsweise 20 bis 25 Mol Ethylenoxid an technisches Laurinsauremono- 
glycerid, Palmitinsauremonoglycerid, Stearinsauremonoglycerid und/oder Olsauremonoglycerid 
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Des weiteren geeignet sind Fettsaureoligoglyceridpolyglycolether, d. h. Anlagerungsprodukte von durch* 
schnittlich 10 bis 40, vorzugsweise 20 bis 25 Mol Ethylenoxid an Ester von FettsSuren mit 12 bis 18 Kohlenstoff- 
atomen mit technischen Oligoglyceringemischen. Typische Beispiele sind Addukte des Ethylenoxids an Mono-, 
Di- t Tri-, Tetra- und/oder Pentaester des Di-, Tri-, Tetra-, Penta- und/oder Oligoglycerins mit Laurinsaure! 
5 Paimitinsaure, Stearinsaure und/oder Olsaure. 

Weiter in Betracht kommen Polysorbate, d.h. Anlagerungsprodukte von durchschnittlich 10 bis 40 Mol 
Ethylenoxid an Sorbitanester in Frage, deren Fettsaurekomponente sich von Laurinsaure, Paimitinsaure, Stea- 
rinsaure und/oder Olsaure ableitet Typische Beispiele sind Addukte von durchschnittlich 10 bis 40, vorzugsweise 
20 bis 25 Mol Ethylenoxid an Mono-, Di- f Sesqui- und/oder Triester des Sorbitans mit LaurinsSure, Palmitinsau- 
io re, Stearinsaure und/oder Olsaure. 

Als weitere Emulgatoren konnen schlieBlich Alkyloligoglucoside der Formel (VII) eingesetzt werden 

R 9 0-[G] z (VII) 

15 in der R 9 filr einen Alkylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, G fur einen Zuckerrest mit 5 oder 6 Kohlens toffato- 
men und z filr Zahien von 1 bis 10 steht 

Typische Beispiele sind Alkyloligoglucoside der Formel (VII), in der R 9 fur einen Alkylrest mit 8 bis 18, 
vorzugsweise 12 bis 14 Kohlenstoffatomen und z fur Zahien von 1,1 bis 17 steht 
Wie zuvor schon eriautert, besteht der Kern der Erfindung darin, ein leicht dispergierbares Esterquat zu 
20 erzeugen, dem der Dispergator und gegebenenfalls der Emulgator schon wahrend der Herstellung zugesetzt 
wird. Abgesehen von den bereits zuvor geschilderten anwendungstechnischen Vorteilen, wird auf diese Weise 
elegant die ansonsten erForderliche Mitverwendung eines organischen Losungsmittels in der Quaternierungsstu- 
fe umgangen. 

Oblicherweise kdnnen die erfindungsgemaBen Esterquats die Dispergatoren in solchen Mcngen enthalten, 

25 daB ihr Anteil 10 bis 90, vorzugsweise 50 bis 70 Gew.-% - bezogen auf das Endprodukt - betragt Der Anteii 
der Emulgatoren kann 0 bis 30, vorzugsweise 5 bis 20 Gew.-% - bezogen auf das Endprodukt - betragen. 
Praktisch bedeutet dies, daB die Alkylierung in Gegenwart mindestens eines Dispergators durchgefahrt wird 
Die Erfindung schlieBt jedoch die Mdglichkeit ein, daB die Alkylierung auch in Gegenwart mindestens eines 
Dispergators und eines Emulgators erfolgt. Fur die Einstellung eines gewunschten Dispergator- bzw. Emulga- 

30 torgehaltes im Endprodukt ist es erforderlich, die berechnete Menge Dispergator bzw. Emulgator dem Ester vor 
der Quaternierung zuzusetzen. Die erfordedichen Verhaitnisse zu berechnen, bleibt dem Fachmann Qberlassen, 
der hierzu nicht erfinderisch tatig werden muB. 

Die Alkylierung der Fettsauretriethanolaminester kann in an sich bekannter Weise durchgefuhrt werden. 
Hierzu wird der Ester vorgelegt und mit dem Alkylierungsmittel - das man ablicherweise in aquimolaren 

35 Mengen oder leichtem UnterschuB einsetzt — bei erhohten Temperaturen gerQhrt Nach AbschluQ der Reak- 
tion kann nichtumgesetztes Alkylierungsmittel durch Zugabe einer geringen Menge Aminosaure, vorzugsweise 
Glycin, zerstSrt werden. Als Alkylierungsmittel kommen in diesem Zusammenhang Alkylhalogenide, Dialkylsul- 
fate und Ethylenoxid - letzteres in Gegenwart von Dialkylphosphaten — in Betracht. Vorzugsweise betrifft das 
erfindungsgemaBe Verfahren methylquaternierte Esterquats in Form ihrer Chloride oder Methylsulfat-Salze 

40 sowie Esterquat-Salze, die mit 1 bis 5 Mol Ethylenoxid quaterniert worden sind 
Ein weiterer Gegenstand der Erfindung betrifft Haarpflegemittei enthaltend 

14 bis 86 Gew.-% quaternierte Fettsauretriethanolaminester-Salze gemaB der allgemeinen Formel (I), 
14 bis 86 Gew.-% Dispergatoren, 
45 5 bis 30 Gew.-% Emulgatoren, 

mit der MaBgabe, daB sich die Prozentangaben mit Wasser zu 100 Gew.-yo addieren. 

Im Sinne des erfindungsgemaBen Verfahrens werden die Haarpflegemittei unmittelbar erhalten, indem man 
die Fettsauretriethanolaminester in Gegenwart der entsprechenden Mengen an Dispergatoren und Emulgato- 
50 ren quaterniert und das Reaktionsprodukt anschlieBend in Wasser ldst bzw. dispergiert Es ist jedoch ebenfalls 
mfiglich, die festen Esterquats, die nur die Dispergatorkomponente enthalten, in Wasser zu l&sen und den 
Emulgator nachtraglich zuzumischen. 

Unter Haarpflegemittei sind in diesem Zusammenhang beispielsweise Haarshampoos, Haarspulungen, Haar- 
festiger, Fdnfestiger und dergleichen zu verstehen; vorzugsweise weisen die Mittel einen pH-Wert im Bereich 
55 von 3 bis 5, vorzugsweise 3 bis 4 auf. 

Die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erhaitlichen Produkte sind leicht in Wasser dispergierbar. Die 
Dispersionen bzw. Emulsionen sind homogen und lagerbestandig und weisen ausgezeichnete anwendungstech- 
nische Eigenschaften im Hinblick auf die Verbesserung der KSmmbarkeit und die Verminderungder elektrosta- 
tischen Aufladung von Haaren auf. 

60 

I. Hers tell ungsbeispiele 

a) Veresterung. In einem M-Dreihalskolben mit Rflhrer, Innenthermometer und Destillationsaufsatz wur- 
den 324 g (1,2 mol) teilgehlrtete Cie/is-Talgfettsaure (Iodzahl - 40), 149 g(l mol) Triethanolamin und 1,4 g 
65 50 gew.-%ige unterphosphorige Saure gegeben. Ober einen Zeitraum von 4 h wurde die Reaktionsmi- 
schung bei einem verminderten Druck von 40 mbar auf eine Temperatur von 160°C erhitzt, bis die Saure- 
zahl unterhalb von 5 lag. AnschlieBend wurde der rohe Talgfettsauretriethanolaminester abgekOhlt, der 
Reaktionsansatz entspannt und unter standigem RQhren innerhalb von 15 min 1 Liter Luft durchgeleitet 
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b) Quaternierung. In einem 500-ml-Dreihalskolben mit RQhrer, Tropftrichter und RuckfluBkuhler wurde 
eine Mischung von 45 g (0,1 mol) des Esters aus a) in 105 g Dispergator A (Cia/is-TalgfettalkohoI), B 
(Glycerinmonostearat) oder C (Di-n-octylether) vorgelegt und unter Ruhren auf 45°C erhitzt(Gewichtsver- 
haltnis Esterquat Dispergator = 30 : 70). Innerhalb von 2 h wurden 12 g (0,095 mol) Dimethylsulfat zuge- 
tropft Nach Beendigung der Zugabe wurde die Mischung weitere 2 h bei 60°C gerfihrt und nichtumgesetz- 
tes DMS durch Zusatz von 0,4 g (0,005 mol) Glycin zerstort Das wasserfreie Esterquat/ Dispergator-Ge- 
misch wurde als hellfarbige, wachsartige Masse erhalten, die anschlieBend mechanisch geschuppt wurde. 

II. Anwendungstechnische Beispiele 

Die wasserfreien, festen Esterquats aus I) wurden in eine saure HaarspQIung der folgenden Rezeptur eingear- 
beitet: 

Esterquat 5,7 Gew.-% 

Emulgator 0,5 Gew.-% 

Wasser ad 1 00 Gew.-°/o 



Als Emulgator wurde CetylstearylalkohoI-20 EO (Eumulgin® B2, Fa.Henkel KGaA, Dfisseldorf/FRG) einge- 
setzt; der pH-Wert der Spulungen wurde auf 3,5 eingestelit Die Emulsionsbildung erfolgte unter schwachem 
Ruhren bei Raumtemperatur. In alien Fallen wurden homogene, kosmetisch elegante Emulsionen erhalten. Die 
Viskositat der Emulsionen wurde nach 1, 2 und 15 d Lagerung bestimmt (Brookfield RVT, 20°C 10 Upm). Die 
Ergebnisse sind in Tab. 1 zusammengefaDt: 

Tabelie 1 
Viskositatsmessungen 



Bsp. 


Esterquat 


Dispergator 


Viskositat (mPas) 


1 d 


2 d 


15 d 


1 


Al 


A 


9000 


9400 


8250 


2 


A2 


B 


9100 


9300 


8300 


3 


A3 


C 


9050 


9350 


8300 



Zum Vergleich wurde ein handelsQbliches Esterquat (Dehyquart® AU 36, 90 Gew.-%ig in Isopropylalkohol, 
Fa.Pulcra S.A, Barcelona/ES) zunachst vom Losungsmittel befreit, anschlieBend — also nachtraglich — mit den 
genannten Dispergatoren A, B oder C vermischt und in die genannte Rahmenrezeptur eingesetzt 

In alien drei Versuchen zeigte sich, daB zur Emulsionsbildung eine im Vergleich deutlich hohereScherleistung 
erforderlich war. Im Hinblick auf die Viskositat der Vergleichsemulsionen wurden zwar ahnliche Anfangswerte 
erreicht, jedoch schon nach kurzer Lagerung eine rasche Viskositatsabnahme beobachtet 

PatentansprOche 

1. Verfahren zur Herstellung fester Esterquats mit verbesserter Wasserdispergierbarkeit, bei dem man 
Fettsauretriethanolaminester der Formel (I) 



R^O- [OCH2CH2 ] nOCH 2 CH2 -N~CH 2 CH 2 0 [ CH2CH2O ] m -R 2 ( I ) 

I 

CH2CT2O [ CH 2 CH 2 0 ] pR 3 

in der R'CO fOr einen gesattigten und/oder ungesattigten Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, R 2 und 
R 3 unabhangig voneinander fur Wasserstoff oder R^O und n, m und p in Summe fur 0 oder Zahlen von 1 
bis 10 stehen, in Gegenwart von 



DE 43 08 794 CI 



a) Dispergatoren, ausgewahlt aus der Gruppe, die von Fettalkoholen, Fettsauremonoglyceriden und 
Dialkylethern gebildet wird, und gegebenenfalls 

b) Emulgatoren, ausgewahlt aus der Gruppe, die von Fettalkoholpolyglycolethern, Fettsauremonogly- 
ceridpolyglycolethern, Fettsaurepolyglyceridpolyglycolethern, Polysorbaten und Alkyloligoglucosiden 
gebildet wird, 

in an sich bekannter Weise mit Alkylierungsmitteln quaterniert 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB man als Emulgatoren Anlagerungsprodukte 
von durchschnittlich to bis 40 Mol Ethylenoxid an Ester von Fettsauren mit 12 bis 18 Kohlenstoffatomen mit 
technischen Oligoglyceringemischen einsetzt 

3. Verfahren nach den AnsprQchen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daB man als Emulgatoren Anlage- 
rungsprodukte von durchschnittlich 10 bis 40 Mol Ethylenoxid an Sorbitanester einsetzt, deren Fettsaure- 
komponente sich von Laurinsaure, Palmitinsaure, Stearinsaure und/oder OlsSure ableitet 

4. Haarpflegemittel, enthaltend 

14 bis 86 Gew.-% quaternierte Fettsauretriethanolaminester-Salze gemiB der allgemeinen Forme! (I) des 
Anspruchs 1, 

14 bis 86 Gew.-°/o Dispergatoren, 
5 bis 30 Gew.-% Emulgatoren, 

mit der MaBgabe, daB sich die Prozentangaben mit Wasser zu 100 Gew.-% addieren. 



